Abstract of DE31 29379 



A precipitated dye or dye intermediate is filtered off as preliminary product and washed. The 
preliminary product is then chemically converted to the end product in a further reaction stage. The 
conversion to the end product takes place without intermediate stage, in the fixed bed of the 
preliminary product formed in the course of the filtration. The conversion to the end product is thus 
carried out directly in the filtration apparatus. The process is particularly suitable for preparing dinitro 
compounds of anthraquinone dyes, which are then converted directly in the filtration apparatus to 
corresponding diamido compounds 
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@ Verfahren zur Ourchf tibrung eiher chemi schen Reaktion bei dar Herstellung von Farbstoff on 
Farbstoftzwischenprodutctan 

Eln ausgefaflter Farbstoff odar Farbstoffzwischenprodukt 
wind ais Vorprodukt abfiltriert und gewaschen. Anschiiefiend 
wird das Vorprodukt in einer weiteren Reaktionsstufe che- 
misch zum Endprodukt umgesetzt Die Umsetzung zum 
Endprodukt erfoigt ohne Zwischenstufe in dem bei der Filtra- 
tion gebildeten Festbett des Vorproduktes. Die Umsetzung 
zum Endprodukt wird also direkt im Filtration sapparat durcb- 
gefuhrt. Das Verfahren ist besonders geeignet zur Herstellung 
von Dinitrovertoindungan von Anthrachinorifarbstoffen, die 
dann tm Rtrationsapparat direkt zu entsprechenden Diamido- 
verbindungen umgesetzt werden. (31 29 379) 
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Patentansprtiche 

1. Verfahren zur Durchfuhrung einer chemischen Reaktion, 
bei dem ein ausgef allter Farbstof f oder. Farbstof f- 
zwischenprodukt als Vorprodukt abf iltriert und ge- 
waschen wird und das Vorprodukt in einer weiteren 
Reaktionsstufe chemisch zum Endprodukt umgesetzt 
wird, dadurch gekennzeichnet , dafi die Umsetzung 
zum Endprodukt ohne Zwischenstuf e in dem bei der 
Filtration gebildeten Festbett des Vorproduktes 
* : durchgefiihrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB der Filterkuchen fur den Umsatz zum Endprodukt 
in der Filtereinrichtung von unten her durch den 
Ablaufkanal mit der Reakt ions 13 sung geflutet wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 bis 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die ReaktionslSsung im Kreislauf 
durch den Filterkuchen gefiihrt wird. 

4. Verwendung des Verfahrens nach Anspruch 1 bis 3 
zur Herstellung von Anthrachinonf arbstof f zwischen- 
produkten durch Umsetzung von Din i tro verb indungen 
zu entsprechenden D iamido verb indungen . 
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Verfahren zur Durchf tihrung einer chemischen Reaktion 
bei der Herstellung von Farbstoffen oder Farbstoff- 
zwischenprodukten 



Die Erfindung geht aus von einem chemischen Verfahren, 
bei dem. ein ausgef allter Farbstoff oder Farbstoff- 
zwischenprodukt als Vorprodukt abfiltriert und ge- 
waschen wird und das Vorprodukt in einer weiteren 
5 Reaktionsstufe chemisch zum Endprodukt umgesetzt wird. 

Bei der Farbstoff herstellung fallen hauf ig Vor- 
produkte in fester Form an, die durch Ausfallung und 
Filtration gewonnen werden. Zu diesem Zweck wird die 
flttssige Phase z.B. in einer Filterpr esse abfiltriert. 
10 In den meisten Fallen schlieBt sich noch ein Waschvor- 
gang an. Dabei wird der Filterkuchen mit einer Wasch- 
fliissigkeit behandelt. Mit dem abf iltrierten und ge- 
waschenen Vorprodukt werden dann weitere Reaktionen 
durchgef uhrt . Ublicherweise wird zur Durchf tihrung des 
15 nachsten Reaktionsschrittes der feuchte Filterkuchen 
aus dem Filtrationsapparat entnommen und in einen 
Reaktor gebracht, in dem der Feststoff wieder in einer 
Fliissigkeit suspendiert und durch ein Riihrwerk fein- 
verteilt wird. Nach der Umsetzung an dem ungeldsten 
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suspendierten Feststoff ist eine erneute Abtrennung der 
fliissigen Phase mit einem Filtrationsapparat notwendig. 
Nachteilig an diesem Verfahren ist das zweimalige Suspen- 
dieren des Filterkuchens und die zweimalige Trennung von 
fester und fliissiger Phase sowohl beim Vorprodukt als 
auch beim Endprodukt. Damit verbunden sind ein hoher 
apparativer Aufwand und hohe Betriebskosten . AuBerdem 
konnen Produktverluste entstehen und ZeitverzSgerungen 
ira Produktionsablauf auf treten . 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde , das oben be- 
schriebene Verfahren zu verklirzen und zu rational is ieren . 

Diese Aufgabe wird erf indungsgeinSB dadurch geldst , daB 
die Umsetzung zum Endprodukt ohne Zwischensuspendierung 
in dem bei der Filtration gebildeten Festbett des Vor- 
produktes durchgef tihrt wird. Die Umsetzung zum Endprodukt 
wird also direkt im Filtrationsapparat durchgefiihrt. Die 
erneute Suspendierung kann entf alien, tfberraschenderweise 
kann die bisher im Reaktor in der Suspension durchgefuhrte 
Reaktion in das Festbett des Filterkuchens verlegt wer- 
den. Es war nicht zu erwarten, daB trotz der iio Fest- 
bett herrschenden ungtinstigen Strdmungs- und Diffusions- 
verhaitnisse etwa der gleiche chemische Umsatz erzielt 
werden kann wie vorher im Riihr we rks reaktor mit dem 
feinverteilten, suspendierten Produkt. 

Dazu tragt wesentlich bei, daB der Filterkuchen durch die 
Zufuhrung der Reaktionsldsung von unten st&ndig mit 
Flilssigkeit geflutet wird. Das Auftreten von Rissen fiihrt 
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deshalb nicht zu unbenetzten Stellen im Filterkuchen , 

Besonders bewahrt hat sich das erf in dung sge ma Be Ver- 
fahren bei der Herstellung von Farb'stof f zwi schenpro - 
dukten. Insbesondere wurden nach dieserri Verfahren Di- 
5 nitroverbindungen von Anthrachinonf arbstof fen herge- 
stellt, die dann im Festbett des Filterkuchens direkt 
zu entsprechenden Diamidoverbindungen umgesetzt wurden. 

Mit dem erf indung sgeroSBen Verfahren werden erhebliche 
Einsparungen an Invest it ions- und Betriebskosten er- 
10 zielt. In zeitlicher Hinsicht wurde eine Verkiirzung er- 
reicht. Produktverluste konnen weitgehend vermieden 
werden. Auflerdem hat das Verfahren in verfahrens- 
technischer Hinsicht den Vorteil, daB der Platzbedarf 
fur die Aufstellung der Apparaturen verringert ist. 

15 Im folgenden wird ein Ausf tthrungsbei spiel der Erfindung 
im Vergleich zum Stand der Technik anhand von Zeichnungen 
naher erlautert. Es zeigen 

Figur 1 ein FlieBbild fiir die Umsetssung eirier Dinitxo- 
verb indung eines Anthrachinonfarbstof fes zur 
20 entsprechenden Diamido verb indung nach dem Stand 

der Technik und 
Figur 2 ein FlieBbild fiir dieselbe Umsetzung nach dem 
erf indung sgemSBen Verfahren. 

GemHA Figur 1 wird nach dem bisherigen Verfahren die aus 
25 300 kg 1 , 1 1 -Dianthrimid hergestellte und in verdtinnter 

MischsSure suspendierte Din itro verb indung (4 ,4 • -Dinitro- 
1 , 1 ' -dianthrochinonyl-amin) durch die Leitung 1 in die 
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Filterpresse 2 gepumpt und mit kaltem Wasser (Zulauf 3) 
gewaschen. Die Mutterlauge und das Waschwasser lauft 
durch die Leitung 4 ab. Als Vorprodukt resultiert ein 
feuchter Filterkuchen 5. Dieser wird in einen Reaktions- 
behalter 6 mit Ruhrwerk 7 eingebracht und in verdiinnter 
Natronlauge 1500 1 Wasser + 200 1 NaOH, 50-%ig suspen- 
diert. Als nachster Schritt erfolgt die Zugabe von 1900 1 
20-%ig e Natriumsulfidldsung als Reaktionsmittel . Die 
Dinitroverbindung wird bei 80 °C iiber die Monoamido bis 
zur Diamidoverbindung (4,4' -Diamino-L, 1 ■ -dianthrachionyl- 
amin) umgesetzt. Nach Ablauf der Reaktion wird die Di- 
amidosuspension durch die Leitung 8 in eine zweite 
Filterpresse 9 gepumpt. Auch hier wird Shnlich wie in 
der ersten stufe der Filterkuchen mit Waschwasser be- 
15 handelt (Zulauf 10, Ablauf 11). Das fertige Produkt 
liegt dann als feuchter, leicht alkalischer PreB- 
kuchen 1 2 vor . 

Ira Gegensatz dazu wird bei dem neuen Verfahren (Figur 2) 
nur eine Filterpresse benotigt. Wie bei dem beschriebenen 
Verfahren wird zunachst die in verdannter Mlschsaure 
suspendierte Dinitroverbindung (Zulauf 1) in die Filter- 
presse 2 gepumpt und mit kaltem Wasser bis zu einen 
pH-Wert 4 bis 5 gewaschen. Der Waschwasserzulauf 3 und 
der Ablauf 4 sind in gleicher Weise wie bei dem bis- 
25 herigen Verfahren vorgesehen. Zur vollstandigen Neu- 
tralisation noch vorhandener Saurenester im Filter- 
kuchen schlieBt sich eine zweite WSsche aus dem Behalter 
14 iiber Leitung 16 mit verdUnnter, heiBer (80°C) Natron- 
lauge 1500 1 Wasser + 200 1 NaOH, 5- tig, im UberschuB an. 
Die tiber die Leitung 13 ablauf ende Waschlauge wird in 
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einem Behalter 14 aufgefangen, durch Beheizung mit Dampf 
temperiert und mittels der Pumpe 15 iiber die Leitung 16 
in die Filterpresse 2 rezirkuliert . Nach 30 Minuten Kreis- 
laufwasche mit der verdunnten Natronlauge wird zu- 
5 sStzlich 1900 1 20-%ige Natriumsulf id-L5sung als Reduk- 
tionsmittel in den Behalter 14 eingetragen. Diese 
Reaktionslosung wird nun ca. 3 Stunden durch die Filter- 
presse 2 umgepumpt. Dabei wird die Dinitroverbindung 
iiber die Monoamido verb in dung vollstandig zur entsprechen- 
10 den Diaraidoverbindung umgesetzt. Um eine gute anfang- 
liche Benetzung des Filterkuchens . in der Filterpresse 2 
zu erreichen, ist die Leitung 1 6 an den Ablaufkanal der 
Filterpresse angef lanscht. Dadurch kann die Reaktions- 
ldsung durch die Druckplatten in die Pressenkammern ein- 
15 und durch die Waschplatten und den Waschkanal in Leitung 
13 ablauf en . Auf diese Weise kann der Filterkuchen von 
unten her mit der Reaktionslosung geflutet werden. Im 
Gegensatz zu dem Verfahren nach Figur 1 bei dem die 
Reaktion in der Suspension im Reaktor 6 erfolgt, wird 
20 hei dem neuen Verfahren die Reaktion im Festbett des 
Filterkuchens durchgef iihrt . Die Filterpresse 2 dient 
also gleichzeitig als Reaktor. 

Der durchreagierte Filterkuchen wird mit Wasser bis pH 
S gewaschen. Behalter 14 dient hier lediglich als Vor- 
25 ratsgefSB und Temper iergefaB fiir die Waschf liissigkeit 
und das Reaktionsmittel . Durch direkte Beheizung des 
Behaiters 14 mit Dampf wird eine Temperatur von 80 P C 
in der Reaktionsldsung und im Filterkuchen aufrechter- 
halten • 

30 Als Endprodukt resultiert der noch feuchte alkalische 
PreSkuchen, 1 7, der nach Trocknung weiterverarbeitet 
werden kann • 
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